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0 Verfahren zur Reinigung von Aldehyde, Acetale und/oder ungesattigte Verbindungen enthaltenden 
Carbonsaureestern. 


® Verfahren zur Reinigung von Aldehyde. Acetale 
und/oder ungesattigte Verbindungen enthaltenden 
Carbonsaureestern, die durch Umsetzen von olefi- 
nisch ungesattigten Verbindungen mit Kohienmon- 
oxyd und Alkanolen erhaiten worden sind, wobei 
man die Aldehyde. Acetale und/oder ungesattigte 
Verbindungen enthaltende Carbonsaureester mit 
Wasserstoff und sauren Mittein in Qegenwart von 
mindestens einem Metall der 8. Gruppe des perlodi- 
^schen Systems bel erhohter Temperatur behandelt 
^und die gebildeten Leicht- und/oder Hohersiede de- 
stillativ abtrennt, dadurch gekennzeichnet, dafl man 
{^die Aldehyde. Acetale und/oder ungesattigte Verbin- 
Odungen enthaltenden Carbonsaureester 
^ a) in einer ersten Stufe be! einer Temperatur 
00 von 20 bis 200 *C mit starksauren Mittein behandelt 
CO und 

Q b) das so behandelte Gemisch in einer zwei- 
ten Stufe in Gegenwart von mindestens einem Metall 


Druck von 1 bis 50 bar hydriert. 


Ul 


der 8. Nebengruppe des periodischen Systems bei 
einer Temperatur von 50 bis 200* C und unter einem 
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Verfahren zur Reinigung von Aldehyde, Acetate und/oder ungesattigte Verbindungen enthattenden 

Carbonsaureestern 


Die Carbonylierung von Olefinen, d.h. die Um- 
setzung von beispielsweise Ethylen, Propyien Oder 
Butylen mit Kohlenmonoxid und Alkanolen in Ge- 
genwart von Carbonylkomplexen von Metal !en der 
8. Gruppe des periodischen Systems wird in der 
Technik im grofien Ma^stab zur Herstellung von 
Carbonsaureestern benutzt. Verwendet man als 
Ausgangsstoffe Diolefine. z.B. 1,3-Butadien so er- 
halt man uber die Zwischenstufe PentensSureester 
Adipinsauredlmethylester ein wertvolles Ausgangs- 
produkt zur Herstellung von Faserrohstoffen. Da 
Kohlenmonoxid haufig in geringen Mengen Was- 
serstoff enthalt oder durch Reaktion mit elnge- 
schleppten Wasser sich Wasserstoff blldet, tritt ne- 
ben der Carbonylierungsreaktion auch eine Hydro- 
formylierungsreaktion ein. Diese fQhrt zu Aldeh- 
yden und durch Umsetzung mit vorhandenen Alko- 
holen zu Acetaien. Des weiteren treten synthesebe- 
dingt ungesattigte Ketone. Tridekanone und Buten- 
dicarbonsaureester als Nebenprodukte in niedrigen 
Konzentrationen auf. Sofern die Siedepunkte der 
Acetale. Aldehyde oder ungesattigten Ketone sowie 
ButendicarbonsMureester mit den erzeugten Estern 
sehr eng beieinanderliegen, ist eine destiilative Ab- 
trennung dieser unerwCinschten Nebenprodukte 
technisch auiSerordentlich aufwendig. Die Abtren- 
nung von Aldehyden, Acetaien und ungesattigten 
Verbindungen hat besondere Bedeutung bei der 
Herstellung von Adipinsaureestern. da die daraus 
hergestellte AdipinsSure dann fur die Herstellung 
von Polymeren mit FaserqualltSt wenig geeignet 
ist. Dariiber hinaus fGhren selbst geringe Mengen 
an Aldehyden, Acetaien und ungesattigten Verbin- 
dungen zu Verfarbungen der erzeugten Produkte. 
die unerwunscht sind. 

Aus der europaischen Patentschrift 101 910 ist 
bereits ein Verfahren bekannt, bei dem man die 
Reinigung von Aldehyde. Acetale und/oder unge- 
sattigte Verbindungen enthaitenden CarbonsSuree- 
stern durchfuhrt. indem sle in einer Stufe in Gegen- 
wart von mindestens ein Metall der 8. Nebengrup- 
pe des periodischen Systems enthaitenden sauren 
lonenaustauschern oder Zeolithen be! erhdhter 
Temperatur mit Wasserstoff behandelt und die ge- 
bildeten Leicht- und/oder Hohersieder durch Destil- 
lation abtrennt. Dieses Verfahren hat den Nachteil, 
dafi die Aktivitat des Katalysators nachla^t und 
hierdurch der Gehalt an Verunreinigungen im End- 
produkt ansteigt. 

Es war deshalb die technische Aufgabe ge- 
stellt. ein Verfahren zur VerfGgung zu stellen. das 
es ermogiicht. den Gehalt an verfarbenden Verun- 
reinigungen zu erniedrigen und die Lebensdauer 
des Katalysators zu verbessern. 


Diese Aufgabe wird gelost in einem Verfahren 
zur Reinigung von Aldehyde, Acetale und/oder un- 
gesattigte Verbindung enthaitenden Carbonsauree- 
stern, die durch Umsetzen von olefinisch ungesat- 

5 tigten Verbindungen mit Kohlenmonoxid und Alk- 
anolen erhalten worden sind, wobei man die Aldeh- 
yde, Acetale und/oder ungesattigte Verbindungen 
enthaltende Carbonsaureester mit sauren Mittein 
und Wasserstoff in Gegenwart von mindestens ei- 

10 nem Metall der 8. Nebengruppe des periodischen 
Systems behandelt und die gebildeten Leicht- 
und/oder Hohersieder destillativ abtrennt, dadurch 
gekennzeichnet, dai3 man die Aldehyde, Acetale 
und/oder ungesattigte Verbindungen enthaitenden 

75 Carbonsaureester 

a) in einer ersten Stufe bei einer Temperatur 
von 20 bis 200 * C mit stark sauren Mittein behan- 
delt und 

b) das so behandeite Gemisch in einer zwei- 
20 ten Stufe in Gegenwart von mindestens einem Me- 
tall der 8. Nebengruppe des periodischen Systems 
bei einer Temperatur von 50 bis 200 * C und unter 
einem Druck von 1 bis 50 bar hydriert. 

25 Das neue Verfahren hat den Vorteil. dai3 der 

Anteil an verfarbenden Verunreinigungen erheblich 
vermindert wird und zudem die Lebensdauer des 
Katalysators verbessert wird. 

Bevorzugte Carbonsaureester erhalt man durch 

30 Carbonylierung von Cs-Cis-Monoolefinen. C*-Ci2- 
Diolefinen. C5-Ci2-Cycloalkenen oder C3-C12- 
Alkenmonocarbonsaure-Ci-Ca-Alkylestern. Die Car- 
bonylierung erfolgt nach bekannten Verfahren 
durch Umsetzen mit Kohlenmonoxid und Ci-Cs- 

36 Alkanolen. insbesondere Ci-C^ -Alkanolen, z.B. bei 
Temperaturen von 100 bis 200 ' C und unter Druk- 
ken von 50 bis 1000 bar in Gegenwart von Carbo- 
nylkomplexen von Metallen der 8. Nebengruppe 
des periodischen Systems, insbesondere von 

40 Kobalt- Oder Rhodiumcarbonylkomplexen. Hieraus 
resultieren C3-Ci3-AIkanmonocarbonsaureester von 
Alkanolen mit 1 bis 8 Kohlenstoffatomen, Cs-Ci*- 
Alkandicarbonsaureester von Alkanolen mit 1 bis 8 
Kohlenstoffatomen oder Cycloalkancarbonsauree- 

4S ster mit 5 bis 12 Kohlenstoffatomen im Ring. Be- 
sonders bevorzugt sind gesattigte Alkanmono-und 
Dicarbonsaureester mit den obengenannten Koh- 
ienstoffzahlen. So hergestellte Ester enthalten als 
Nebenprodukte Aldehyde und Acetale, wobei der 

50 Aldehydanteil die gieiche Kohlenstoffzahl aufweist 
wie die entsprechenden Carbonsauren. Die Acetale 
enthalt n darOber hinaus noch die jeweiligen Reste. 
die den mitverwendeten Alkanolen entsprechen. 
Zusatzlich sind noch ungesattigte Ketone oder un- 
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gesattigte Dicarbonsaurd^Mr je nach Art der ver- 
wendeten Ausgangsstoffe enthalten. Der Gehalt an 
Aldehyden und Acetalen betragt betragt beispiets- 
weise 0,1 bis 15 Gew.%. Geeignete Verfahren wer- 
den z.B. beschrieben in der US-PS 3 176 028 und 5 
DE-OS 1 618 156. 

Besondere technische Bedeutung haben 
Adipinsaure-Ci-C4-Alkylester eriangt. die durch 
Carbonylierung von Butadien Oder Pentensaure-Ci- 
C^-alkylestern mit Kohlenmonoxid und Ci-C4.-Alk- io 
anolen hergestellt worden sind. Ein typisches Ge- 
misch enthalt beispielsweise neben Adipinsauree- 
ster 9 bis 14 Gew.% Methylglutarsaureester. 2 bis 
5 Gew,% Ethylbernsteinsaureester. 0.01 bis 0,3 
Gew.% 5-Fornny!va(eriansaureester sowie 0,01 bis 75 
0.5 Gew.% 6,6-Dimethoxycarbonsaureester. Geeig- 
nete Verfahren werden z.B. beschrieben in der DE- 
PS 2 713 195. 

Erfindungsgemad wird das zu reinigende Ge- 
misch in einer ersten Stufe bei einer Temperatur 20 
von 20 bis 200 ' C mit stark sauren Mittein behan- 
deit 

Geeignete stark saure MIttel sind z.B. Schwe- 
felsaure, Phosphorsaure. Benzolsulfonsaure, Tolu- 
olsulfonsaure, bevorzugt sind stark saure lonenaus- 25 
tauscher, z.B. vernetztes Polystyrol mit Sulfonsau- 
regruppen, ferner Aluminium- oder Borsilikatzeolit- 
he in der sauren Form. Bei den stark sauren lonen- 
austauschern wie Aluminium- Oder Borsilikatzeoli- 
then wendet man vorteilhaft 0.01 bis 0.1 kg, je kg 30 
zugefUhrtem Ausgangsgemisch an. wahrend man 
fOr die restllchen der genannten sauren MIttel 1 bis 
50 Gew.%, bezogen auf die Menge der Acetale 
einsetzt. Die Reaktionsdauer betragt im allgemei- 
nen 0,1 bis 4 Stunden. Vorteilhaft halt man eine 35 
Temperatur von 60 bis 140* C an. Bei der Verwen- 
dung von sauren lonenaustauschern auf Basis ver- 
netzten Polystyrols soilte jedoch eine Temperatur 
von 130' C nicht Uberschritten werden. 

Femer hat es sich bewahrt, wenn man die bei 4o 
der Behandlung entstehenden Alkohole durch Be- 
handeln mit in Inertgasen. z.B. Stickstoff, strippt. 
Ferner hat es sich beWahrt, Wasser in geringen 
Mengen, z.B. in einer Menge von 0.5 bis 2,0 
Mol/Mol Acetal mitzuverwenden. 45 

Das so erhaltene Gemisch wird erfindungsge- 
ma/3 in einer getrennten zweiten Stufe in Gegen- 
wart von mindestens einem Metal! der 8. Neben- 
gruppe des periodischen Systems bei einer Tem- 
peratur von 50 bis 200 *C und unter einem Druck so 
von 1 bis 50 bar hydriert. 

Geeignete Metaile sind beispielsweise Kobalt. 
Nickel, Paladium oder Rhodium. Besonders bevor- 
zugt sind Kobalt oder Paladium. Die Katalysatoren 
konnen als Vol!- oder TrSgerkatalysatoren ange- 55 
wandt werden. Bel Voltkatalysatoren, wie Kobalt 
Oder Nickel, hat sich die Modifizierung mit Promo- 
toren. z.B. Mangan in einer Menge von 2 bis 5 


Gew.%, beW^n auf Kobalt oder Nickel und/oder 
die Modifizierung mit Phosphorsaure z.B. einem 
Gehalt an Phosphorsaure berechnet a!s PaOs von 

1 bis 4 Gew.%, bezogen auf Kobalt und/oder Nik- 
kei, bewahrt. Sofern Tragerkatalysatoren ange- 
wandt werden, eignen sich als Trager beispielswei- 
se Siliziumdioxyd, Aluminiumoxyd, Aktivkohle Oder 
Silikate. 

Die Tragerkatalysatoren haben vorteilhaft einen 
Gehalt von 0.2 bis 5 Gew.%, insbesondere 0,2 bis 

2 Gew.% der genannten Metaile. 

Die Hydrierung wird bei einer Temperatur von 
50 bis 200 * 0 vorteilhaft bei einer Temperatur von 
100 bis 170* C und unter einem Druck von 1 bis 50 
bar. vorzugsweise 10 bis 30 bar, durchgefuhrt. Die 
Verweilzeit betragt vorzugsweise 0,3 bis 3 Stunden, 

Aus dem so erhaltenen hydrierten Gemisch 
werden die Hochsieder und Leichtsieder durch De- 
stination von den Garbonsaureestern abgetrennt. 

Vorteilhaft fOhrt man die Destination durch in- 
dem man die Leicht- und Hohersieder von den 
CarbonsSureestern durch Destination in zwei hinter- 
einandergeschalteten Kolonnen abtrennt, wobei 
man in der ersten Kolonne die Hohersieder als 
Sumpfprodukt abtrennt und das Gemisch aus 
Leichtsiedern und CarbonsSureestern am Kopf der 
Kolonne entnimmt und aus diesem Gemisch in der 
zweiten Kolonne die Leichtsieder als Kopfprodukt 
abtrennt und die Carbonsaureester im unteren Teil 
der Kolonne entnimmt. In der Regel fOhrt man das 
zu trennende Gemisch jeweils im zweiten Drittel 
der Kolonnen zu. Die Entnahme der reinen Carbon- 
saureester in der zweiten Kolonne erfolgt zweck- 
ma^ig im Sumpf, insbesondere 1 bis 5 theoreti- 
sche Boden Ober dem Sumpf. 

ZweckmMiSig verwendet man Kolonnen mit 
Fullkorpern , Qlockenboden. Siebboden, insbeson- 
dere mit strukturierten Packungen. die einen Druck- 
abfall je Boden von weniger als 2.5 mbar gewahr- 
leisten. Vorzugsweise haben die Kolonnen 40 bis 
120 theoretische Boden. Es hat sich darQber hin- 
aus bewahrt, ein ROcklaufverhaltnis von 1 bis 10 
einzuhalten. 

Nach einer modifizierten Arbeitsweise verfahrt 
man so, dafl man die Leicht- und Hohersieder 
enthaltenden Carbonsaureester im mittleren Teil ei- 
ner ersten Kolonne zufUhrt, am Kopf der Kolonne 
Leichtsieder entnimmt. im Sumpf der Kolonne Ho- 
hersieder abtrennt, im unteren Drittel der Kolonne 
einen Teil des dampfformigen Gemisches ent- 
nimmt und in das untere Ende einer zweiten Kolon- 
ne leitet, im mittleren Teil der zweiten Kolonne 
reine Carbonsaureester entnimmt und das dampf- 
formige Gemisch aus dem Kopf der zweiten Kolon- 
ne wieder dem oberen Dritten der ersten Kolonne 
zufuhrt. 

Nach einer besonders vortellhaften Arbeitswei- 
se verfahrt man so, daJ3 man die Leicht- und Ho- 
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hersieder von den Carbonsaureestern durch Destii- 
lation in einer Kolonne abtrennt, wobei man das zu 
trennende Qemisch in der unteren Halfte der Ko- 
lonne zufuhrt. in der oberen Haifte der Kolonne 
Carbonsaureester seitlich entnimmt und Leichtsie- 
der am Kopf der Koionne und Hohersieder im 
Sumpf der Kolonne abzleht. 

Vorzugsweise verwendet man eine Kolonne mit 
Einbauten wie oben beschrieben, die 60 bis 150 
theoretische Boden hat Das zu trennende Ge- 
misch fuhrt man vorteilhaft im zweiten Viertel (von 
unten gerechnet) der Kolonne zu. Reine Carbon- 
saureester werden in der oberen HMIfte z.B. aus 
dem dritten Viertel (von unten gerechnet) seitlich 
entnommen. Ein Rdckiaufverhaltnls, bezogen auf 
die Seitenabzugsmenge, von 2 bis 10 hat sich 
bewahrt. 

Nach einer modifizierten Arbeitsweise verfShrt 
man so. da/3 man die Leicht- und Hohersieder von 
den Carbonsaureestern durch Destination in einer 
Kolonne abtrennt wobei man das zu trennende 
Gemisch dem zweiten Viertel der Kolonne zufuhrt, 
im dritten Viertel der Kolonne Carbonsaureester 
seitlich entnimmt und Leichtsieder am Kopf der 
Kolonne und Hohersieder im Sumpf der Kolonne 
abzleht und wobei die Kolonne in den mittleren 
zwei Viertein der Lange nach in zwei Zonen geteilt 
ist mit der MaiSgabe, dad der Zuiauf In die erste 
Zone erfolgt und in der zweiten Zone Carbonsau- 
reester entommen wurde. 

Die erfindungsgemajS gereinigten Ester eignen 
sich als Losungsmittel. Adipinsaureester werden zu 
Adipinsaure verseift, das ein Ausgangsprodukt zur 
Herstellung von Polykondensaten, wie Polyamid- 
6,6 ist 

Das Verfahren nach der Erfindung sei an foi- 
genden Beispielen veranschaulicht. 


Vergleichsbeispiel 1 

In einen Rohrreaktor von 40 Liter Inhalt, der mit 
einem starksauren lonenaustauscher auf Basis Po- 
lystyrol mit Sulfonsauregruppen enthaltend 5 g Pa- 
iadium je Liter lonenaustauscher beschickt ist, wer- 
den stCindlich 13 kg Adipinsauredimethylester. der 
0.1 5 Qew.% 6,6-Dimethoxycapronsauremethyle- 
ster, 0,03 Gew.% Butendlcarbonsauredimethyle- 
ster, 0,03 Gew.% Tridecanon sowie 0,2 Gew.% 2- 
Methylglutarsauredimethylester sowie Spuren an 5- 
Formylvaleriansauremethylester enthalt und eine 
UV-Zah! von 19 000 hat, zusammen mit 50 N Liter 
Wasserstoff zudosiert. Das Gemisch wird bei einer 
Temperatur von 110* C und unter einem Druck von 
30 bar hydriert. Der Reaktionsaustrag wird ent- 
spannt und rektifiziert. Das so erhaitene Reinpro- 
dukt enthait 99,74 Gew,% Adipinsauredimethyle- 
ster und hat eine UV-Zahl von 1 100. Nach einer 


1 A1 6 

w 

Betrlebsdauer von 400 Stunden steigt die UV-Zahl 
auf 1 310. 


5 Beispiel 1 

In einen Rohrreaktor von 40 Liter Inhalt, der mit 
Y-Zeolith in der H -Form beschickt 1st werden 
stQndlich 13 kg Adipinsauredimethylester der 0,15 

70 Gew.% 6,6-Dimethoxycapronsauremethylester, 
0,03 Gew.% Butendicarbonsauremethylester. 0.03 
Gew.% Tridecanon, 0,2 Gew.% Methylglutarsaure- 
dimethylester sowie Spuren an FormylvaleriansSu- 
remethylester enthalt und eine UV-Zahl von 19 000 

75 hat. zudosiert und bei einer Temperatur von 120* C 
behandelt. 

In einer zweiten Stufe wird der so erhaitene 
Reaktionsaustrag in einem zweiten Reaktionsrohr 
von 40 Liter Inhalt, das mit Aluminlumoxid mit 

20 einem Gehalt von 0.7 G6w.% Paladium beschickt 
ist zusammen mit 50 N Liter Wasserstoff zugefuhrt 
und die Hydrierung bei einer Temperatur von 
135* C unter einem Druck von 30 bar durchgefUhrt. 
Der erhaitene Reaktionsaustrag wird entspannt und 

25 durch Destination von Leicht- und Hochsieden be- 
freit Nach der Rektifikation erhalt man 99.8 
gew.%igen Adipinsauredimethylester mit einer UV- 
Zahl von 900. Nach einer Betriebszeit von 400 
Stunden ist eine Desaktivierung des Hydrierkataly- 

30 sators nicht erkennbar. 


Beispiel 2 

35 Man behandelt wie In Beispiel 1 beschrieben 

Verunreinigungen enthaltenden Adipinsauredime- 
thylester mit y-Zeollth in der H-Form. 

In ein Uber Doppelmantei beheizbares Rohr 
(innerer Durchmesser 2,5 cm, Hohe 15 cm) wurden 

40 80 ml ( = 130 g) eines bei 330* C mit Ha reduzier- 
ten Cobaltkatalysators In Splittform (1 -2 mm) einge- 
bracht. Vor der Reduktion des oxidischen Kataiysa- 
tors lag die Zusammensetzung des Katalysators 
bei 90.40 % CoO, 5,04 % MnaOa. 2.22 % P2O5 

45 und 1.40 NaaO. Der Katalysator hatte einen Reduk- 
tionsgrad von 80 % bezogen auf Cobalt und Man- 
gan. Bei 120*C und 20 bar Ha wurden stQndlich 
300 ml rohes Dimethyladipat wie in Beispiel 1 
vorbehandelt uber diesen Katalysator geleitet Nach 

50 fraktionierter Destination des Austrags der redukti- 
ven Nachbehandlung konnte eine Hauptfraktion (98 
%) mit einer UV-Zahl von 300 erzielt werden. 

Die UV-Zahl verursachenden Komponenten 
befanden sich zum weit Qberwiegenden Anteil im 

55 Vorlauf. 

Nach 1000 Stunden war noch keine Abnahme 
der Katalysatoraktivitat erkennbar. 
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Vergleichsbeispiel 2 


In die in Beispiel 2 beschriebene Vorrlchtung 
warden 80 nnl eines 0,5 % Palladium enthaltenden 
Zeoliths eingebracht. Nach der Aktivierung des Ka- 
talysators mit Wasserstoff wurden bei 120"C und 
20 bar Hg stundlich 300 ml des acetalhaltigen 
rohen Dimethyladlpats zugefGhrt. 

Es wurde von AdipinsSuredimethylester einer 
UV-Zahl von 12498 ausgegangen. Nach vergleich- 
barer fraktionierter Destination des Hydrieraustrags 
lag die UV-Zahl bei 1200. Die UV-Zahl verursa- 
chenden Komponenten befanden sich vorwiegend 
im Nachlauf der Destination. 

Nach 48 Stunden la/3t die Aktivitat des Kataly- 
sators erheblich nach. 


Vergleichsbeispiel 3 

Nach sauerer und hydrierender Behandlung ei- 
nes Adipinsauredimethylesters, wie in Beispiel 1 
beschrieben. wurde das Reaktionsgemisch zweistu- 
fig aufdestilllert. Der Zulauf erfolgte in dem unteren 
Teil der ersten Kolonne, die mit 70 theoretischen 
Boden ausgestattet war. Dort wurden die leichtsie- 
denden Verunreinigungen bei einem Rucklaufver- 
haltnis von 10 Qber Kopf abgetrennt. Der Haupt- 
strom, der im Sumpf dieser Vakuumkolonne mit 
160*C anfiel, wurde anschlieiSend erneut destilliert, 
indem er den unteren Teil einer Vakuumkolonne 
(60 mbar) mit 90 theoretischen Boden zugefOhrt 
wurde. Bei einem ROcklaufverhaltnis von 2,5 konn- 
te uber Kopf ein gereinigtes Estergemisch mit ei- 
ner UV-Zahl von 1250 erhaltexi werden. 


Beispiel 3 

FQhrt man die destillative Aufarbeltung des 
sauer und hydrlerend behandeiten Adipinsauredi- 
methylesters (s. Beispiel 1) einstufig durch, indem 
man das Reaktionsgemisch im unteren Teil einer 
Kolonne (100 theor. Boden) zufuhrt und das Wert- 
produkt in der oberen HSIfte Qber Seite abzieht, 
fallt dieses bei einem RGckiaufverhaitnis von 4, 
bezogen auf den Seitenabzug, mit einer UV-Zahl 
von 900 an. Bei der unter Vakuum durchgefOhrten 
Destination stellt sich eine Sumpftemperatur von 
165 * C ein. 


Anspruche 

1. Verfahren zur Reinigung von Aldehyde, Ace- 
taie und/oder ungesattigte Verbindungen enthalten- 
den Carbonsaureestern, die durch Umsetzen von 
olefinisch ungesaittigten Verbindungen mit Kohlen- 


^i^tl 


monoxyd iJfW^tkanolen erhalten worden sind, wo- 
bei man die Aldehyde. Acetale und/oder ungesat- 
tigte Verbindungen enthaltende Carbonsaureester 
mit sauren Mittein und Wasserstoff In Gegenwart 
5 von mindestens einem Metall der 8. Nebengruppe 
des periodischen Systems bei erhohter Temperatur 
behandelt und die gebiideten Leicht- und/oder H6- 
hersieder destillativ abtrennt, dadurch gekennzeich- 
net. dafl man die Aldehyde, Acetale und/oder unge- 
10 sattigte Verbindungen enthaltenden Carbonsauree- 
ster 

a) in einer ersten Stufe bei einer Temperatur 
von 20 bis 200 " C mit stark sauren Mittein behan- 
delt und 

75 b) das so behandeite Gemisch in einer zwei- 

ten Stufe in Gegenwart von mindestens einem Me- 
tall der 8. Nebengruppe des periodischen Systems 
bei einer Temperatur von 50 bis 200 *C und unter 
einem Druck von 1 bis 50 bar hydriert. 

20 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, dafi man in der ersten Stufe Alkanole 
durch Strippen mit Inertgasen entfernt 

3. Verfahren nach den Anspruchen 1 und 2. 
25 dadurch gekennzeichnet dafi man in der ersten 

Stufe eine Temperatur von 60 bis 140* C einhalt. 

4. Verfahren nach den AnsprOchen 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, dai3 man in der zwelten 
Stufe eine Temperatur von 100 bis 170'C einhalt. 

30 5. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 4, 

dadurch gekennzeichnet, dafl man die Leicht- und 
Hohersieder von den Carbonsaureestern durch De- 
stination in zwei hintereinandergeschalteten Kolon- 
nen abtrennt. wobei man in der ersten Kolonne die 

35 Hohersieder als Sumpfprodukt abtrennt und das 
Gemisch aus Leichtsiedern und Carbonsaureestern 
am Kopf der Kolonne entnimmt und aus diesem 
Gemisch in der zweiten Kolonne die Leichtsieder 
als Kopfprodukt abtrennt und die Carbonsaureester 

40 im unteren Teil der Kolonne entnimmt. 

6. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, daj3 man die Leicht- und 
Hohersieder enthaltenden Carbonsaureester im 
mittleren Teil einer ersten Kolonne zufUhrt, am 

45 Kopf der Kolonne Leichtsieder entnimmt, im Sumpf 
der Kolonne Hohersieder abtrennt, im unteren Drit- 
tel der Kolonne einen Teil des dampfformigen Ge- 
misches entnimmt und in das untere Ende einer 
zweiten Kolonne leitet, im mittleren Teil der zweiten 

50 Kolonne reine Carbonsaureester entnimmt und das 
dampfformige Gemisch aus dem Kopf der zweiten 
Kolonne wieder dem oberen Dritten der ersten Ko- 
lonne zufUhrt. 

7. Verfahren nach den AnsprOchen 1 bis 4, 
55 dadurch gekennzeichnet. da/3 man die Leicht- und 

Hohersieder von den Carbonsaureestern durch De- 
stination in einer Kolonne abtrennt, wobei man das 
zu trennende Gemisch in der unteren Halfte der 
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Kolonne zufuhrt» in der oberen Halfte der Kolonne 
Carbonsaureester seitlich entnimmt und Leichtsie- 
der am Kopf der Kolonne und Hohersieder im 
Sumpf der Kolonne abzieht. 

8. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 4, 5 
dadurch gekennzeichnet, dai3 man die Leicht- und 
Hohersieder von den Carbonsaureestern durcii De- 
stination in einer Kolonne abtrennt, wobel man das 
2u trennende Gennlsch dem zweiten Viertel der 
Kolonne zufuhrt. im dritten Viertel der Kolonne Car- io 
bonsaureester seitlich entnimmt und Leichtsieder 
am Kopf der Kolonne und Hohersieder im Sumpf 
der Kolonne abzieht und wobei die Kolonne in den 
mittleren zwei Viertein der LMnge nach in zwei 
Zonen geteilt ist, mit der MaiSgabe. dafi der Zulauf is 
in die erste Zone erfoigt und in der zweiten Zone 
Carbonsaureester entommen wurde. 
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